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the binder-free fibres are separated. ^y,^. 

Preferably a phase transfer catalyst, preferably an alkyl phenol 
ethoxylate. fatty alcohol ethoxylate. oxo alcohol ethoxylate or quet. 
organic ammonium salt, is used in the alkali salt solution- Calcium 
ions are the cations present. The binder comprises a 

radical-polymerised polymer containing 0.1-30 wt.% carboxylate groups, 
of which 50-100 wt.% are present as salts containing alkaline earth 
metal cations. The alkali salt solution has a temperature of 10-100 
deg C The nonwoven is added to the alkali salt solution, which is 
then optionally stirred before separating the fibres 1-60 minutes 
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cross- linked binders. 
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(54) Wledergewlnnung von Fasem aus gebundenen Faservtlesen 

(57) Verfahren zum AbtOsen von Bindemitteln von 
mit diesen Bindemrttetn gebundenen Faservliesen, 
dadurch gekennzeichnet, daB 



die Faservtiese mit ein'em Poiymefbindemrtlel mit 
Carboxytatgruppen gebunden stnd, wobei die Car- 
boxytatgruppen Qber Erdaitaitkatjonen vemetzt 
sind 

die Faservtiese mit einer wdBrigen LOsung eines 
AlKalisaJzes behandett warden, wobei das Anion 
des Afkalisatzes mit den Erdaikafitationen etn 
schwerlostiches Saiz Oder Komptex bikjet und 
anschlieSend 



die vom Bindemrttei befreiten Fasem abgetrennt 
warden. 
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Beschrelbung 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Ruckgewinnung von Fasem aus Faservliesen. Faservfiese konnen 
durch Beschichten bzw. impragnieren mrt einem Bindemrttd verfestigt warden. 

5 GrundsatzJich Destehi der Wunsch nach recycelfahigen Faservliesen. bet den en nach Gebrauch die Fas err. wieder 
zunickgewonnen warden konnen. Dazu muS das Bindemrttel von dem verfestigten Faservlies abgetOst werden. Ent- 
sprechend wurden gemaB JP 5 384 189 und der unverofferiffichten deutschen Patentanmeldung P 19 535 792.3 
(0050/46241) zur Verfestigung von Faservliesen unvernetzte Bindemrttel verwendet. welche durch OberfQhrung von 
Cartooxylgruppen in Cartexytatgruppen in Wasser losfich sind und so von den Fasern wieder abgetrennt werden kon- 

10 nen. 

Um Faservliese mtt guten Festigkerten zu erhaiten, werden Bindemrttel verwendet die nach Aufbringen auf das 
Faservties vernelzen. Zur Vernetzung kflnnen die Bindemrttel Monomere mrt mehreren ethylenisch ungesattigten Grup- 
pen Oder Monomere mrt sonstigen raaktiven Gruppen, z.B Methytdgruppen. enthaiten. Bne Vernetzung Qber Metall- 
saizgruppen. z.B. eine Vernetzung Qber Ca-ca/taxylatgruppen ist z.B. aus EP 442 370 bekarmt Gewunscht ist auch 
15 Fasem aus mrt vernetzten Bindemrttein gebundenen Faservliesen zuruckzugewinnen. 

Aufgabe der voriiegenden Erftndung war daher ein Verfahren zur Ruckgewinnung von Fasem aus mrt vernetzten 
Bindemrttein gebundenen bzw. verfestigten Faservliesen. 

Die Aufgabe wurde geiOst durch etn Verfahren zum Ablosen von Bindemrttein von mrt diesen Bindemrttein gebun- 
den Faservliesen, dadurch gekennzeichnet da 3 

20 

* die Faservliese mrt einem Porymerbindemrttel mtt Carboxylatgruppen gebunden sind, wobei die Carboxylatgruppen 
uber ErdaJkalikationen vernetzt sind 

r 

• die Faservliese mtt einer waBrigen Losung eines Alkalisalzes behandert werden. wobei das Anion des AtkaJisalzes 
25 mtt den ErdaJkalikationen ein schwertosftches Saiz Oder Kbmpiex biUet und anschJieBend 

r die vom Bindemrttel befreiten Fasem abgetrennt werden. 

Fur das erf indungsgemaBe Verfahren kflnnen Faservfiese aus umerschiedtichsten Fasern Verwendung linden. 
30 In Betracht tommen z.B. svnthettsche Fasern wie Viskose-, Polyester-. Polyamid-, Polypropylen-. Polyacrylnitril-, 
Carbonfasern Oder Fasem von Homo- und Copdymerisaten des Vtnykjhtorides Oder Tetraftuorethylens Oder auch 
Fasem natOrlichen Ursprungs wie Zellstott-. Zetlwolle-. Cellulose-, Baumwofle- Oder Holzfasem oder auch Gas-, Kera- 
mik-, oder Mineralfasem oder Mischungen hiervon. 

Die Fasem werden zu Faservliesen zusammengelegt und dann mtt einem Bindemrttel verfestigt wozu das Binde- 
rs mitt el in bekannter Weise z.B. durch Impragnieren. Bespruhen, Aufrackeln, Tauchen oder Bedrucken auf die Fasem 
gebracht wird. AnschlieBend erfolgt im aflgemeinen eine Trocknung zur Entfemung des Losemittets, im aOgemeinen 
Wasser. Auf diese. dem Fachmann bekarmte Weise wird ein gebundenes, d.h. verfestjgtes Faservlies erhaiten. 

Die so hergesteltten Faservliese linden z.B. Anwendung als TragermateriaJien fur Dachbahnen bzw. FuBbodenbe- 
lage. Ate Bindemrttel werden im aOgememen Polymerisate verwendet welche steh aus ethylenisch ungesattigten 
40 Monomer en aufbauen. 

Die Polymerisate enthaiten Cartxjxytatgruppen. welche Qber ErdaJkalikationen vernetzt sind, d.h. sie sind metaJI- 
salzvemetzt 

Bevorzugt enthaiten die Polymerisate 0,1 bis 30 Gew. besonders bevorzugt 0,5 bis 25 Gew. ■% und ganz beson- 
ders bevorzugt 5 bis 20 Gew.-% CeAoxylalgruppen. bezogen auf das Polymerisalgewicnt (Qewicht der Erdaikalikatio- 
45 nen nicht rnrlberechnet). 

Die Cartwxylaigruppen liegen bevorzugt zu 50 bis 100. besonders bevorzugt zu 80 bis 100 % als Salz mrt ErdaJ- 
kalikationen vor. 

Bevorzugte ErdaJkalikationen sind Ca 2 * und Ba 2+ . Mg 2 *. Besonders bevorzugt ist Ca 2 *. 
Die metaUsalzvernetzten Polymerisate sind z.a ausgehend von Porymerisaten mtt Carbonsaure- oder Carbonsau- 
so reanhydridgruppen erhaltiich durch Zugabe eines ErdalkaJisalzes, z.B. eines Oxkte, Hydrcobds. Carbonats oder Hydro- 
gencarbonate z.B. zur waBrigen Dispersion oder Losung des Polymerisats, wie as in EP-A-442 370 beschrieben ist. 
Das metaRsaizvemetzte Polymer isat ist bevorzugt aus fdgenden Monomer en A). B) und C) aufgebaut: 

Monomere A) 

55 

Monomere A) sind Monomere mtt mindestens einer Carbonsaure- oder Cartxansaureanhydridgruppe. welche in die 
Metaltealzgruppen QberfOhrt werden konnen. Zu nennen sind insbesondere Acryisaure, Methacrytsaure. Itaconsaure. 
Maleinsaure. Maleinsaureanhydrid. 

Die Menge dieser Monomeren ergibt sich durch den gewOnschten Qehalt an mrt Erdalkalikationen vernetzten Car- 
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boxylatgruppen. 
Monomere B) 

Von technischer Bedeutung and insbesondere sogenannte Hauptmonomere B). ausgewahtt aus C,-^- 
Alkyl(meth)acrylaten. Vinyl est em von bis zu 20 C- Atome errthartenden Carbonsauren, Vinylaromaten mrt bis zu 20 C- 
Atomen, ethytenisch ungesattigten Nttrtlen. Vinyl halogenid en, Vinyl ethem von 1 bis 10 C- Atome errthartenden AJkoho- 
len, aliphatischen Kohlenwasserstoffen mrt 2 - bis 8 C- Atom en und 1 Oder 2 DoppeJbindungen Oder Mischungen dieser 
Monomeren. 

Zu nertnen sind z.B. (Metfi)acryt$aureaJky1 ester mrt einem CrC 10 -Alkytrest wie Methytmethacrylat Methylacrylat, 
n-Butylacrytat. Ethytacrylat und 2-EthythexYlacryiai 

insbesondere sind auch Mischungen der (Methjacrylsaureaikylester geeignet 

Vinylester von Carbonsauren mrt i bis 20 C-Atomen sind z.B. Vinyilaurat, -stearat. vlnytpropionat. Versaticsaure- 
vinyl ester und Vinylacetat 

Als vinytaromatische Verbrndungen tommen Vinyttoluol. a- und p-Methytstyrol. a-Butytstyrol, 4-n-Butylstyrol. 4-n- 
Decylstyrol und vorzugsweise Styrol in Betracrrt. Betspieie fur Nrtrile sind Aayinrtril und Methaaylnrtrii. 

Oie Vlnyihaiogenide sind mrt Chlor. Fluor Oder Brom substituierte ethylenisch ungesattigte Verbindungen. bevor- 
zugt vlnylchlorid und Vinylidenchtorid. 

Als Vtnvtether zu nertnen sind z.B. vlnytmethviether Oder v~irrylisobutyl ether. Bevorzugt wird Vinyt ether von 1 bis 4 
C- Atome errthartenden AiKoholen. . 

Als Kohienwasserstorfe mrt 2 bis 8 C-Atomen und zwei olef inicchen DoppeJbindungen seien Butadien, tsopren und 
Chlor opren genannt 

Monomere C) 

Neben diesen Hauptmonomeren konnen wertere Monomere C), z.B. Hydroxy gruppen enthaJtende Monomere. ins- 
besondere C 1 ^ 10 'HydroxyaIky1(meth)acrvtate Oder (Meth)acrvtamd, im Polymerisat Verwendung find en. 

UbJiche Porymerisate bestehen im aflgemeinen zu mindestens 40. vorzugsweise zu mindestens 60. besonders 
bevorzugt zu mindestens 80 Gew.-% aus den obigen Hauptmonomeren B). 

Die Polymerisation kann nach QbJichen Porymerisalionsverfahren erfolgen. z.B. durch Substanz-. Emulsions-. Sus- 
pensions-. Dispersions-. Fallungs- und l^sungsporymehsatioa 8ei den genannt en Pofymerisalionsverfahren wird 
bevorzugt unter AusschtuB von Sauerstoff gearbertet vorzugsweise in einem SticKstoffstrom Fur afle Polymerisations- 
methoden werden die ublichen Apparatuen verwendet z.B. Ruhrkessei, Rurukesseikaskaden, AutoWaven, Rohrreak- 
toren und Kneter. Bevorzugt wird nach der Methode der Losungs-, Emulsions-, Fallungs- Oder 
Suspensionspotymerisation gearbertet Besonders bevorzugt sind die Methoden der Losungs- und insbesondere Emul- 
sionsporvmerisation. Die Polymerisation kann in Losungs- Oder Verdurmungsmrttein. wie z.B. Toluol. o-Xylol. p-Xylol. 
Cumol. Chiorbenzoi. EthvtoenzoL techrtsschen Mischungen von Alkyiaromaten. Cvctohaxan. technt&chen Aliphatenmi- 
schungen. Aceton. Cycfohexanon. Tetrahydrofuran. Dioxan, Qykoisn und 3vkoktertvaten, Polyalkylenglvkolen und 
deren Derivate, Diethyl ether. tert-Butylrnethyiether. Essigsauremethylester. teopropanol. Ethanol. Wasser oder 
Mischungen wie Z.B. Isopropanol/Wasser-Mischungen ausgefOhrt werden. Vorzugsweise wird als Losungs- Oder Ver- 
dunnungsmrttel Wasser gegebenenfalte mrt Anteilen bis zu 60 Gew.-% an AJkohoJen oder Glykoien verwendet. Beson- 
ders bevorzugt wird Wasser etngesetzt 

Die metallvernetzten Porymerisate werden im aOgemeinen in Form ihrer wfiSrigen LOsung oder Dispersion auf die 
FaservUese aufgebracht Nach der Trocknung sind die Faservtiese gebunden. d.h. verfestigL Die Faservtiese errtharten 
dann im allgemeinen 1 bis 40 Qew.-Teile, bevorzugt 5 bis 30 Gew.-Teile, der metaJrvernetzten Bindemittels, bezogen 
auf 100 Qew.-Teile Fasern. 

Nach der sp&teren Verwendung der gebundenen Faservliese konnen die Fasern gemaB dem erfindungsgemaBen 
Verfahren zuruckgewonnen werden. indem das Blndemittei aus dem Faservties, d.h. von den Fasern abgetrennt wird. 

Dazu wird das Faservfies mit einer waBrigen LOsung ernes Seizes, (im nachfotgenden Tosfiches Salz genannt). 
dessen Anion mit dem Erdalkalikation ein in Wasser schwerttsfohes Salz bildet behandert 

Bei den los&chem Salz kann es sich urn ein anorgartisches Oder organisches Salz handefn. 

Insbesondere handert es sich urn ein AlkalimetaJtealz. 

Bet dem Anion des losltchen Seizes kann es sich z.B. urn Oxatat oder Carbonat handein. weJche z.B. mit dem Cat- 
ziumkation ein schwertoeliches Salz bflden. 

Bei dem Anion des tosfichen Saizes kann es sich z.B. auch urn etn organisches Anion handein. welches mrt den 
Erdalkalikation. z.B. Ca 2 *. einem schweriOslichen Komplex bsldet Als Anton zu nerrnen ist hier insbesondere EDTA. 

Das tbsiiche Salz. das in der waBrigen LOsung enthatten ist hat vorzugsweise eine Lbslichkert von mindestens 10 
g/ • I Wasser bei 23'C. 

Die waBrige LOsung enthait das Salz vorzugsweise in Mengen von 0.02 bis 1 5 Qew.-Teile. besonders bevorzugt in 
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Mengen von 0.1 bis 10 Gew.-Teilen. ganz besonders bevorzugt von 0.5 bis 2,5 Gew.-Teilen. bezogen auf 100 Gew- 
Teile Wasser. 

Oie LosJichkeit des bei Behandlung des Faservtieses gebildeten, schwertoslichen ErdaJkaJisaJzes tst dagegen vor- 
zugsweise Meiner als 0.5 g/l Wasser bei 23°C. 

Die waBrige Losung enthalt neben dem loslichen Sail vorzugsweise noch einen Phasentransferkatalysator. 

Geeignete Ptasentransferkataiysatoren sind z.B. in Chimia 34 (1980) Nr. 1. Serte 12 bis 20. AJs Phasentransfer- 
kataJysatoren genannt seien z.B. PoJyalkylenglykoie, weicher z.B. unter dem Namen Plurid® im Handel tet Oder qua- 
ternare. organteche Ammoniumsalze, wetche z.B. unter dem Namen Lutensrt im Handel sind. 

Ate quaternare, organische Ammoniumsalze seien insbesondere soiche der Forme! i 
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genannt. worm R 1 -Ft 4 unabhangig voneinander far einen organtechen Rest, bevorzugt einen KoNenwasserstoffrest mrt 
1 bis 12 C-Atomen, bevorzugt 1 bis 6 C-Atomen stehen und X e fur ein Anion, bevorzugt ein anorganisches Anion z.B. 
CP, Br e stent. 

Besonders bevorzugte Phasentransf erkatafysatoren sind soiche mil Alkoxygruppen, bevorzugt mrt 2 bis 20 Alkoxy- 
25 gruppen, z.B. Alkylphenolethaxylate (z.R Lutensote® AP, Emutgator 625 Fettalkoholethoxytate (z.B. Lutensoi A8) und 
Oxo-alkoholethoxyiate (z.B. Lutensoi A07. Lutensoi ON80). 

Durch Alhoxylierung von ADcytphenolen, Fettaikohoien bzw. von Oxoaikoholen mit AEkytenoadden. vorzugsweise 
Ethytenoxid enthalten diese Phasentransferkataiysatoren Alkoxygruppen. 

Der Gehatt des Phasentransf erkataiysators in der waBrigen Losung betragt vorzugsweise 0.01 bis 1 Gew.-Teil, 
so besonders bevorzugt 0,08 bis 0,5 Gew.-Teile, bezogen auf 100 Gew.-TaOe Wasser. 

Zusatzlich kOnnen der waBrigen Losung z.B. noch Basen, insbesondere Natronlauge zugesetzt warden, urn den 
Antei! von AJkaiikafcnen zu erhohert 

Die Temperatur der waBrigen Losung kann z.B. 10 bis 100*C. insbesondere 15 bis 80°C und besonders bevorzugt 
20 bis 50° C betragen. vorteilhaft sind Temperatur en uber 30. insbesondere Qber 40*C. urn eine noch bessere und vor 
35 allem schnellere AbiOsung des Bindemittete von dem Faservlies zu erreichen. 

Das Faservlies kann als ganzes Oder in zerWeinerter Form den erf indungsgemaSen Verfahren zugefQhrt werden. 

Bevorzugt wird das FaservOes in Teile mit emer Kantenlange von 1 bis 10 cm zerWetnert 

Zur Behandlung mit der waBrigen Losung wird das Faservlies vorzugsweise in die waBrige Losung gegeben. Die 
Menge des Faservtieses betragt dabei vorzugsweise 1 bis 200 g. besonders bevorzugt 5 bis 150 g und ganz besonders 
40 bevorzugt 10 bis 80 g pro Liter Losung, Die Behandlungsdauer kann durch intensives Ruhren verkOrzt werden. Im ail- 
gemeinen liegt die notwendtge Dauer bei 5 Minuten bis 1 Stunde. Bei starkem Ruhren sind jedoch schon weniger ate 
30 Minuten, insbesondere weniger als 20 Minuten ausreiehehd urn rrrindestens 80 Gew.-% des Bindemittete von der 
Faser zu losen und die Fasem zuruckzugewinnen 

45 Beispieie 

Polyester-Spmnvtiese der Fa. Hoechst Booing en wurden impragntert mit Acronal® DS 2324x (Bindemrtteiauftrag 
von 20 Gew.-% ±2 (fest/fest). Bei Acronal DS 2324X handeit es sich urn erne waBrige Dispersion ernes metallsalzver- 
netzten Potymerteats (Vernetzung der Carboxytatgruppen des Potymerisats mit Ca 2 * Katonen) auf Acrytatbaste. Die 

so Trocknung erfoigte bei 5 Min. bei 200°C im Matnte Labortrockner. AnschfieBend wurden die in etwa DIN A-4 groBen 
Vliesbogen in Stucke von ca. 1 cm 2 geschnrtten. 

Es wurde eine kattgesattjgte Natriurnoxalatiosung (ca. 3 Gew.-%) und jeweils eine 10 gew.-%ige Losung von Soda 
bzw. Na4 EDTA (Trilon B) in Wasser hergesteM. In je 250 g der erhaltenen Losung wurden die in der Tabelle angege- 
benen Mengen des Phaserrtransferkatalysators und gegebenenfalls noch Natronlauge gegeben, 

55 Zur Ruckgewinnung der bindemrttelfreien Fasem aus den Faservliesen wurden Stucke des zerMeinerten Faserv- 
tieses (s.0.) in 250 g der Losung gegeben. Die Temperatur der Losung und die Menge des Faservtieses ist in der 
Tabelle angegeben. 

Die Vliesstucke wurden nach ca. 24 h Standzeit mittete einem Laborruhrer 1 5 Min mit 2000 U/min aufgeruhrt 
AnschlieBend wurden die Fasem uber ein 60 u-Sieb abfrttriert, 2 h bei 130°C getrocknet und zurQckgewogen. 
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